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L I 



ELASTOMEERIKOMPOSITIO JA SEN VALMISTUSMENETELMA 



Keksinnon kohteena on laakeaineiden lapaisynopeuden saata- 
miseen tarkoitettu siloksaanipoh jainen elastomeerikomposi- 
tio ja menetelma sen valmistamiseksi . 

TUNNETTU TEKNIIKKA 

5 Polysiloksaanit, erityisesti polydimetyylisiloksaani (PDMS) 
soveltuvat hyvin kaytettavaksi laakeaineiden lapaisynopeut- 
ta saatelevana kalvona tai matriieina erilaisissa laakemuo- 
doissa, varsinkin implantaateissa ja lU-systeemeissa . Po- 
lysiloksaanit ovat f ysiologisesti inertteja ja laaja ryhma 
10 laakeaineita pystyy lapaisemaan polysiloksaanikalvo ja, 
joilla on mySs vaadittavat lu juusominaisuudet • 

Kir jallisuudesta on tunnettua, etta polyetyleenioksidi- eli 
PEO-ryhmien lisaaminen PDMS-polymeeriin voi lisata laakeai- 
neiden lapaisynopeutta. Julkaisussa KL Ullman et al., 

15 Journal of Controlled Release 10 (1989) 251-260, kuvataan 
PEO:ta ja PDMS:aa eisaltavasta blokkikopolymeerista valmis- 
tettuja kalvoja ja erilaisten steroidien penetraatiota 
naiden kalvojen lapi. Julkaisussa todetaan, etta blokkipo- 
lymeerin lieSantyva PEO-maara on omiaan lisaamaan hydrofii- 

20 listen steroidien lapaisya kun taas lipof iilisten steroidi- 
en lapaisy laskee. Julkaisussa kuvattu blokkikopolymeeri on 
rakenteeltaan ja valmistukseltaan erittain monimutkainen 
eika voisi nain ollen tulla kysymykseen laa jexnmassa tekni- 
sessa tuotannossa- 

25 KEKSINNON TARKOITUS 

Keksinnon tarkoitus on aikaansaada elastomeerikompositio, 
.". '.(joka on helppo valmistaa, jonka lapi ISakeaine kulkee 
halutulla nopeudella ja joka antaa kalvolle vaadittavat 
mekaaniset ominaisuudet . 

30 Keksinnon tarkoitus on erityisesti aikaansaada elastomeeri- 
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kompositio, jonka lapi horxnonaalista vaikutusta omaavien 
laakeaineiden lapaisynopeus on saadeltavissS . 

YHTEENVETO KEKSINNOSTA 

Keksinnon kohteena on siten laakeaineiden lapaisynopeuden 
5 saatamiseen tarkoitettu siloksaanipoh jainen vahintaan yhta 
elastomeeria ja mahdollista ei-silloitettua polymeeria 
sisaltava elastomeerikompositio. Tunnusoinaista keksinnolle 
on, etta sisaltaa polyalkyleenioksidiryhmia ja etta 
polyalky leenioksidiryhroat esiintyvat elastomeerissa tai 
10 polymeerissa polysiloksaaniyksikko jen alkoksiterminoituina 
oksina, tai lohkoina, jolloin mainitut lohkot tai oksat 
ovat sitoutuneet polysiloksaaniyksikkoihin pii-hiilisidos- 
ten valityksella, tai naiden esiintymismuoto jen seoksena. 

Keksinnon kohteena on myos menetelma ISakeaineiden ia~ 
15 paisynopeuden saatamiseen tarkoitetun polyalkyleenioksidi- 
ryhmia sisaitSvMn siloksaanipoh jaisen elastomeerin valmis- 
tamiseksi. Menetelmalle on tunnusomaista, etta a) silloite- 
taan katalyytin lasnaollessa vinyylif unktionaa linen poly- 
meerikomponentti ja hydridif unktionaa linen polymeeri- 
komponentti , tai etta b) silloitetaan peroksidikatalyytin 
lasnaollessa polymeerikomponentti ♦ 



20 



KEKSINNON TARKEMPI KUVADS 
Elastomeerikomposition yleiskuvaus 

KMsite "elastomeerikompositio" voi tarkoittaa yhta ainoata 
25 elastomeeria, jolloin polyalkyleenioksidiryhmia sisaltavat 
polysiloksaaniyksikot esiintyvat kyseisessa elastomeerissa, 

Toisen vaihtoehdon mukaan elastomeerikompositio voi koostua 
kahdesta, toisiinsa lomittain sisaan menevasta elastomee- 
rista- TallOin ensimmainen elastomeeri sisaltaa polyalky- 
30 leenioksidiryhmia siten, etta polyalkyleenioksidiryhmMt 

esiintyvat mainitussa elastomeerissa joko polysiloksaaniyk- 
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sikkdjen alkoksiterminoituina oksina, tai lohkoina, jolloin 
mainitut oksat tai lohkot ovat sitoutuneet polys ilok- 
saaniyksikkoihin pii-hiilisidosten valityksella- Polyalky- 
leenioksidit voivat myos esiintya asken mainittujen vaih- 
5 toehtojen seoksena - Toinen elaetomeeri voi olla silok- 
saanipoh jainen elastomeeri, sopivasti polydimetyylisilok- 
saanipoh jainen elastomeeri* Mainittu toinen elastomeeri voi 
myos mahdollisesti sisHltaa polyalkyleenioksidiryhmia. 
Namakin polyalkyleenioksidiryhmat voivat esiintya joko 

10 polydimetyylisiloksaaniyksikkS jen alkoksiterminoituina 
oksina, tai lohkoina, jolloin mainitut oksat tai lohkot 
ovat sitoutuneet polydimetyylisiloksaaniyksikkoihin pii- 
hiilisidosten valityksella. Polyalkyleenioksidit voivat 
tassakin elastomeerissa myos esiintya asken mainittujen 

15 vaihtoehto jen seoksena. 

Vieia kolmannen vaihtoehdon mukaan elastomeerikompositio 
voi olla seos, joka kSsittaa siloksaanipoh jaisen elastomee- 
rin r joka esimerkiksi koostuu PDMS:sta, ja vahintaan yhden 
suoraket juisen, polyalkyleenioksidiryhmia sisaltavan po- 

20 lysiloksaanikopolymeerin. Talloin polyalkyleenioksidiryhmat 
esiintyvat mainitussa polymeerissa joko polysiloksaaniyk- 
sikkSjen alkoksiterminoituina oksina, tai lohkoina, jolloin 
mainitut oksat tai lohkot ovat sitoutuneet polysiloksaani- 
yksikkoihin pii-hiilisidosten valityksella. Polyalkyleeni- 

25 oksidiryhmSt voivat tietenkin esiintya polymeerissa myos 
asken mainittujen esiintymismuoto jen seoksena. Tassa vaih- 
toehdossa my5s siloksaanipoh jainen elastomeeri voi sisMltaa 
polyalkyleenioksidiryhmia , jolloin nMma polyalkyleenioksi- 
diryhmat esiintyvat elastomeerissa joko polysiloksaaniyk- 

30 sikkSjen alkoksiterminoituina oksina, tai lohkoina, jolloin 
mainitut lohkot tai oksat ovat sitoutuneet polysilok- 
£aaniyksikkc5ihin pii-hiilisidosten valityksella . Polyalky- 
jLeenioksidiryhmat voivat myos esiintya asken mainittujen 
esiintymismuoto jen seoksena. 



35 



Luonnollisesi elastomeerikompositio voi myos koostua kah- 
desta, toisiinsa lomittain sisMan menevasta elastomeerista 
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kuten edella, ja vahintaan yhdesta suoraket juiaesta , poly- 
alky leenioksidiryhmia sisaltavHsta polysiloksaanikopolymee- 
rista. 

Elastomeerikomposition polyalkyleenioksidiryhmat voivat 
5 sopivasti olla esimerkiksi polyetyleenioksidiryhmia (PEO- 
ryhmia ) ♦ 

Elastomeerikomposition polysiloksaaniyksikttt ovat suositel- 
tavasti ryhmia, joiden kaava on 

-(SiR'R' '0) q SiR'R' 

10 jossa R' ja R' ' ovat 

- osittain vapaita ryhmia, jotka ovat samoja tai erilaisia 
ja jotka ovat alempi alkyyliryhma, tai f enyyliryhma, jol- 
loin roainittu alkyyli- tai fenyyliryhma voi olla substitu- 
oitu tai substituoimaton, tai alkoksitenninoitu ja polyalky- 

15 leenioksidiryhmia, joiden kaava on 

R 

-R J -0-(CH-CH 2 -0) ft -alk, jossa alk on alkyyliryhma f sopivasti 
metyyli, R on vety tai alempi alkyyli, m on 3... 30, ja R 3 on 
suora tai haarautunut C 2 - C 6 -alkyyliryhma, 

20 - osittain vety- tai alkyleeniryhmien pohjista rouodostunei- 
ta sidoksia muihin elastomeerissa oleviin polymeeriket jui- 
hin, ja 

- mahdollisesti osittain reagoimatta jaaneita ryhmia, kuten 
vety, vinyyli tai vinyyliterminoitu alkeeni, ja 

25 - q on 1. . .3000. 

Kasite "alempi alkyyli" tarkoittaa tassa ja yleisesti taman 
keksinnon kuvauksessa C t - C 6 -alkyyliryhmia . 

Ylla mainitut vapaat R' ja R" -ryhmat ovat sopivasti 
30 alempi alkyyliryhma, suositeltavasti metyyli. 
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Eraan suositeltavan suoritusmuodon mukaisesti polyalky- 
leenioksidiryhmat esiintyvat elastomeerissa polyalky- 
leenioksidilohko jen muodossa, joiden kaava on 

R 

5 - ( CH 2 ) y 0 { CHCH z O ) , { CH 2 ) y - , tai 

R L R R x 
-CH 2 CHCOO ( CHCH 2 0 ) w C0CHCH 2 - 

jossa R on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, 

R x on vety tai alempi alkyyli, y on 2... 6 ja m on 3-*, 30. 

10 Elastomeerikompositio sisSltaa sopivasti tayteainetta , 

kuten amorfista silikaa, jotta kalvo saisi riittavaa lu- 
juutta. 

Elastomeerikomposition valiaistusmenetelman yleiskuvaus 

Suositeltavan vaihtoehdon mukaan valmistetaan uusi elasto- 
15 meeri silloittamalla katalyytin lasnaollessa vinyylifunk- 
tionaalinen polymeerikomponentti ja hydridif unktionaalinen 
polysiloksaanikomponentti . 

Silloituksella tarkoitetaan hydridif unktionaalisen po- 
lysiloksaanikoinponentin additioreaktiota vinyylif unktio- 
20 naalisen polymeerikomponentin hiili-hiili -kaksoissidok- 
seen . 

Toisen vaihtoehdon mukaan valroistetaan elastomeeri siten, 
ettS silloitetaan polymeeri peroksidikatalyytin lasnaolles- 
sa. Talloin vinyyli- tai metyyliryhmat reagoivat keskenaMn 
25 Ja muodostavat hiili-hiili-sidoksia . Silta voi myos muodos- 
iua kahden metyyliryhmSn valille tai kahden vinyyliryhm^n 
valille. 

Silloitusta varten valitaan suositeltavasti komponenttien 
mSarat siten, etta hydridien ja kaksoisidosten moolimaarien 
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suhde on vahintaan 1 . 

Vinyylif unktionaalinen polymeerikomponentti voi olla 

a) vinyylif unktionaalinen polysilokeaani , jonka kaava on 

R' -SiR'R' '0(SiR'R' '0) r SiR'R' 'R' 

5 jossa R' ja R' ' ovat samoja tai erilaisia ja ovat aleinpi 

alkyyliryhmS, tai f enyyliryhma , jolloin mainittu alkyy- 
li- tai f enyyliryhma voi olla substituoitu tai substitu- 
oimaton/ ja jossa osa substituenteista R r ja/tai R' ' on 
korvattu vinyyliryhmilla, ja r on 1... 27000, tai 

10 b) alkeeniterminoitu polysiloksaanipoh jainen blokkikopo- 

lymeeri, jonka kaava on 

T(AB)xAT (I), jossa 

A * -(SiR'R' '0) q SiR'R"~, jossa R' ja R' ' ovat samoja tai 
erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhma tai f enyyliryhma , 
15 jolloin mainittu alkyyli- tai f enyyliryhma voi olla 

substituoitu tai subs tituoima ton; 

B on polyalkyleenioksidi, jonka kaava on 
R 

20 -R 5 0(CHCH 2 O) tt R A -, tai 

Ri R R 2 
-CH 2 CHCOO(CHCH 2 0) n COCHCH 2 - ja T on 

R 

/ R l O(CHCH 2 0)JR 3 - / tai 



25 R, R R, 

1 i I 

CH 2 =CCOO ( CHCH 2 0 ) o C0CHCH 2 - 
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jossa 

R on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, R x on vety tai 
alempi alkyyli, R 3 ja R* ovat samoja tax erilaisia ja 
ovat suoraket juisia tai haarautuneita C 2 - C 6 alkyyliryh- 
5 mia, R 1 on suoraket julnen tai haarautunut C 2 - C 6 alky- 

leenryhmS, m on 3... 30, q on 1...3000, ja x on 0*..l'00 r 
tai 

c ) vinyylif unktionaalinen polys iloksaanikopolymeeri , 
jonka kaava on 

10 R'-SiR'R' # 0(SiR'R' '0) r (SiR'R' f O) p SiR'R' '-R' 

-jossa ensimmaisessa lohkossa R' ja R' ' ovat samoja tai 
erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhma , tai f enyyliryhma t 
jolloin mainittu alkyyli- tai fenyyliryhma voi olla 
substituoitu tai substituoimaton, ja jossa osa substi- 
15 tuenteista R ' ja/tai R' ' on korvattu vinyyliryhmilla , ja 

r on 1 * ♦ . 27000, ja 

- jossa toisessa lohkossa R' on alempi alkyyliryhmS, tai 
alkoksiterminoitu polyalkyleenioksidiryhma, jonka kaava 
on 

20 R 

-R 3 -0-(CH-CH 2 -0) ln -alk / jossa alk on alkyyliryhma, sopi- 
vasti metyyli, R on vety tai alempi alkyyliryhma, R 3 on 
suora tai haarautunut C 2 - C 6 -alkyyli ja m on 3.*. 30, 
tai R ' on f enyyliryhmS , jolloin mainittu alkyyli- tai 

25 f enyyliryhma voi olla substituoitu tai substituoimaton, 

ja R' 9 on alempi alkyyli tai f enyyliryhma, jolloin mai- 
nittu alkyyli- tai f enyyliryhma voi olla substituoitu 
tai substituoimaton ja p on 1..-5000, tai 

30 • d) dialkyleenieetteri , jonka kaava on 
R 

R^O-fCHjCHjO^-R 2 
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jossa R 1 ja R 2 ovat samoja tai erilaisia suoraket juisia 
tai haarautuneita C 2 - C 6 -alkyleeniryhmia , R on vety tai 
alempi al)cyyli ja m on 3... 30, tai 

e) seos vahintaan kahdesta edella mainitusta komponen- 
5 tista a) - d) • 

Jos vinyylif unktionaalisen polysiloksaanikopolymeerin kaava 
edella kuvatun mukaisesti on 

R'-SiR'R' '0(SiR'R' '0) r (SiR'R' '0) p SiR'R' '-R' , on huoraioitava, 
etta kaava on eraanlainen bruttokaava, jossa perakkaisissa 
10 suluissa esiintyvat lohkot voivat esiintya missa tahansa 
jar jestyksessa suhteessa toisiinsa. On lisaksi huomioita- 
vaa, etta samaan Si-atomiin ei vol olla sitoutunut seka 
vinyyliryhmS etta edella mainittu alkoksiterminoitu polyal- 
kyleenioksidiryhma . 

15 

Hydridif unktionaa linen polymeerikoroponentti vol olla 

a ) hydridif unktionaalinen polysiloksaanikopolymeeri, 
joka voi olla suoraket juinen, haarautunut tai syklinen, 
tai 

b) hydriditerminoitu polysiloksaanipoh jainen blokkikopo- 
lymeeri, jonka kaava on 

T(BA) X BT (II), jossa 

T = H-SiR'R' '0(SiR'R' '0) q SiR'R' 

A = -SiR'R"0(SiR'R"0) q SiR'R"- f jossa R' ja R' ' ovat 
samoja tai erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhmH. tai 
f enyyliryhma, jolloin mainittu alkyyli- tai f enyyliryhma 
voi olla substituoitu tai substituoimaton; 



20 



25 



30 



B on polyalkyleenioksidi, jonka kaava on 
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R 

-R 3 -0 ( CHCH 2 0 ) JR*- , tai 

Rx R Ri 
f I I 

-CH 2 CHCOO ( CHCH 2 0 ) tt COCHCH 2 - 

5 jossa R on vety r alempi alkyyli tai fenyyli, R x on vety 

tai alempi alkyyli, R 3 ja R 4 ovat samoja tai erilaisia ja 
ovat suoraket juisia tai haarautuneita C 2 - C 6 alkyyliryh- 
mia f to on 3... 30, q on 1...3000, ja x on 0...100, tai 

c) edella mainittujen komponenttien a) ja b) seos. 

10 ErSan vaihtoehdon mukaan hydridif unktionaalinen polysilok- 
saanikopolyraeeri voi olla suoraket juinen, jolloin sen kaava 
on 

R' -SiR'R' '0( SiR'R' '0) r SiR'R r 'R ' 

jossa R' ja R' ' ovat samoja tai erilaisia ja ovat alempi 
15 alkyyliryhma, tai f enyyliryhma, jolloin mainittu alkyy- 

li- tai fenyyliryhma voi olla substituoitu tai substitu- 
oimaton, ja jossa osa substituenteista R' ja/tai R' ' on 
korvattu vedylla, ja r on 1.. -27000. 

Vinyylifunktionaalinen polymeerikomponentti voi sisaltaa 
20 tSyteainetta, sopivasti amorfista silikaa. 

Silloituksessa kSytettava katalyytti on sopivasti jalome- 
tallikatalyytti, yleisimmin platinakompleksi alkoholissa, 
ksyleenissa, divinyylisiloksaanissa tai syklisessa vinyy- 
lisiloksaanissa . Erityisen sopiva katalyytti on Pt(0)- 
25 Jdivinyyli-tetrametyylidisiloksaani -kompleksi . 

Kahdesta elastomeerista koostuva elastomeerikompositio 
tehdMan siten, etta muodostetaan ensin ensimSinen elasto- 
meeri, jonka jalkeen muodostetaan silloittamalla toinen 



punut : 30/ 6/98 1^:3-4; 358 2 2741556 - > PATREK ASIAKASPALVELU; Sivu 11 

30/ 08 '98 TI 14:35 FA2^|S 2 2741556 TURUN PAT.TSTO^^ PRH KIRJAAMO @01I3 



V^j^ 2 2741556 TURUN PAT.TSTO^^ 



10 

elastomeeri ensimmaisen elastomeerin lasnaollessa. NSin 
ollen toinen elastomeeri tulee tunkeutumaan ensimmaisen 
elastomeerin lapi . 

Elastomeerikompositio, joka sisaltaa elastomeerin ja suora- 
5 ketjuisen polymeerin valmistetaan esimerkiksi sekoittamalla 
vinyylif unktionaalinen polymeerikomponentti , hydridif unk- 
tionaalinen polymeerikomponentti ja polymeeri, jolla ei ole 
vinyyli- tai hydridiryhmiS . Silloituksessa vinyylif unk- 
tionaalinen polymeerikomponentti ja hydridif unktionaalinen 
10 polymeerikomponentti muodostavat elastomeerin, mutta se 

polymeerikomponentti, jolla ei ole mainittuja f unktionaali- 
sia ryhmia, ei osallistu silloitusreaktioon, vaan se jSS 
suoraket juisena elastomeerin sisSan. 

KOKEELLINEN OSA 

15 Keksintoa selostetaan tarkeinmin seuraavasea esimerkkien 
avulla • 

Valmistettiin erityyppisiS. (A - J) elastomeerikompositioi- 
ta - Useimmista kompositiotyypeista valmistettiin eri koropo- 
sitioita, jotka erosivat toisistaan PEO-maSran suhteen. Eri 
20 kompositioita edustavat elastomeerikalvot testattiin eri 
laakeaineiden lapaisynopeuden suhteen. 

Va lmi s t e tut elaetomeerikompositiot 

Seuraavassa kuvatuissa elastomeerikompositioissa A — H 
kaytettiin silloittamiseen, eli verkkorakenteen aikaansaa- 

25 miseksi vinyyliryhmien ja silyylihydridiryhmien valista 

additioreaktiota • Silloitta jana toiiuiva hydridif unktionaa- 
linen siloksaanipolymeeri sisalsi vahintaan kaksi Si-H 
Wyhmaa, jotka reagoivat silloitettavan polymeerin hiili- 
hiili kaksoissidoksen kanssa* Blastomeerikompositioista I 

30 ja J tehdyt kalvot valmistettiin kayttamallM silloitukseen 
peroksidia katalyyttina, jolloin vinyyli- tai metyyliryhmat 
reagoivat muodoetaen hiili-hiili-sidoksia - 
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Kaikissa kompositioityypeissa , paitsi kompositiotyypeissa 
A, D, F ja H valmistettiin aluksi peruspolymeerimassa, 
jolloin kaikki vinyylipitoiset polymeerit seka tayteaineet 
tai tayteainetta sisSltavat vinyylipitoiset polymeerit 
sekoitettiin keskenaan. Tayteaineena kaytettiin silikaa- 
Kompositiotyypeissa A, D, F ja H oli vain yksi vinyylipi- 
toinen polyxneeri kussakin, joten ne olivat itsessaan perus- 
polymeereja. Peruspolymeerimassa jaettiin osiin I ja II. 
Osaan I lieattiin katalyytti ja osaan II silloittaja ja 
inhibiittori . Osat I ja II yhdistettiin juuri ennen sil- 
loittamista. Saatu massa silloitettiin lampotilassa, joka 
oli korkeampi kuin inhibiittorin ha joamislampotila ja jossa 
silloittumisreaktio tapahtui halutulla nopeudella. 

Kompositioista voidaan valmistaa myos suoraan yhdessa 
vaiheessa massa , jolloin aineet voidaan lisata jarjestyk- 
sessa vinyylipitoiset polymeerit, inhibiittori , katalyytti, 
ja silloittaja. 

Seuraavassa taulukossa on kuvattu eri kompositiotyyppien 
mukaiset elastomeerikalvot ja niiden lahtfiaineet. 
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Taulukko 1 



» > 
• • » 



Kompositio- 
tyyppi 


Peruspolymeeriseoksen sisal tain at 
vinyyliryhmia sisaltavSt polymeerit 


Silloittaja 


A 


a^<D-divinyylieetteri polyetyleenioksidi- 
polydimetyylisiloksaani multilohkoko- 
polymeeri (PEO-(-PDMS-P£0)„) 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


B 


PEO-(PDMS-PEO)n ja tayteaineistettu 
siloksaanipolymeeri 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


C 


PEO-<PDMS-PEO) ft yhdessa tai erikseen 
tayteaineistetun tai -aineistamattoman 
siloksaanipolymeerin kanssa 


a,oo-bis(dimetyylisilyyIihydridi)- 
polydimetyylisiloksaani-polyety- 
leenidioksidi muttilohkokopoly- 
meeri (PDMS-(PEO-PDMS)„) 
yhdessa tai erikseen hydridifiink- 
tionaalisen siloksaanin kanssa 


D 


a s co-divinyylieetteri polyetyleenioksidi 
(PEODIVI) 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


E 


PEODIVI ja tayteaineistettu tai -aineista- 
maton siloksaanipolymeeri 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


F 


PEO oksastettu dimetyylisiloksaani- 
metyylivinyylisiloksaani kopolymeeri 
(PDMS-PEO oksaskopolymeeri) 


Hydridifuntionaalinen siloksaani 


G 


PDMS-PEO oksaskopolymeeri ja tayteai- 
neistettu tai -aineistamaton siloksaanipoly- 
meeri 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


H 


a,©-diaJlyylieetteri polyetyleenioksidi- 
polydimetyylisiloksaani multilohkoko- 
polymeeri ( APEO-C-PDMS-APEO)*) 


Hydridifunktionaalinen 
siloksaani 


I 


PEO-(PDMS-PEO) fl ja tayteaineistettu tai - 
aineistamaton siloksaanipolymeeri 


Peroksidi 


J 


PDMS-PEO oksaskopolymeeri yhdessa tai 
erikseen tayteaineistetun tai -aineistamat- 
toman siloksaanipolymeerin kanssa 


Peroksidi 
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ESIKERKKI 1 

Kojnpositiotyypista A valmistet/tu elastomeerikalvo 
Elastomeerikalvon valmistamiseen kaytetyt aineet: 

- ex, a>-divinyylieetteri PEO-PDMS lohkokopolymeeri , jossa 
5 PEOsn maara oli 27.0 paino-% ja vinyylipitoisuus 0,186 

mmol/ Cf * 

— Platinakatalyytti Silopren U Katalysatoren Pt-D (Bayer 
AG), josea oli platina-siloksaani-kompleksi vinyylipitoi- 
sessa siloksaanimatriisi ssa , Platina-pitoisuus oli 1 paino- 
10 % ja vinyylipitoisuus 0.5 mmol/g . 

- Silloittaja ot, co-di ( trimetyylisilyyli ) dimetyylisiloksaa- 
ni-hydrometyylisiloksaani (DMS-HMS) kopolymeeri Silopren U 
Vernetzer 7 30 (Bayer AG), jonka Si-H-pitoisuus oli 7.1 
mmol/g, moolimassa 2800 g/mol ja DMS ja HMS ryhmien suhde 

15 on 1:1. 

- Inhibiittori 1-etinyyli-l-sykloheksanoli (ETCH, Aldrich), 
jonka ha joamislampotila oli +40°C, 

Lahtoaineena kSy-tetty PEO(-PDMS-PEO) n valraistettiin seuraa- 
vasti: 

2 0 Vedetonta cx, o-divinyylieetteri polyetyleenioksidia (PEODI- 
VI), jonka moolimassa oli 268 g/mol punnittiin 50 g kolmi- 
kaulakolviin, Lisaksi samaan astiaan punnittiin 129 f 87 g 
ot,u-bis (dimetyylisilyylihydridi ) polydimetyylisiloksaania 
/{PDMSDIH, Mq = 717 g/mol) ja 30 paino-% tislaamalla kuivat- 

25 'tua tolueenia. Koska vinyyliryhmia oli reaktiossa ylimaarin 
(3 %), lopulliseen tuotteeseen saatiin vinyyliryhmat molem- 
piin paihin, joka oli oleellista tulevan silloituksen kan- 
nalta. Reaktioliuosta eekoitettiin magneettisekoittimella 
200 rpm ja liuoksen lap! johdettiin kuivaa happea katalyy- 
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tin deakti voi tumi sen est&miseksi . Reaktioliuos lammitettiin 
50 °C:een, jonka jalkeen katalyytti (Pt(0) divinyyli-tetra- 
inetyylidisiloksaani-kompleksi) lisattiin liuokseen septumin 
lapi. Platinan maara oli 30 ppm laskettuna reaktioon osal- 
5 listuvien lahtoaineiden maarasta . THman jalkeen polymeroin- 
tia seurattiin IR:n avulla, kunnes reaktiot olivat lopussa 
(Si-H piikin katoaminen 2130 cm 1 kohdalla), joka vei noin 4 
h- Polymeroinnin loputtua tislattiin liuoksesta tolueeni 
pois nostamalla lampo 65 °C:een ja laskemalla paine 5 
10 mbarsiin 1 h ajaksi- 

Elastomeerivalmistuksessa valmistettiin aluksi kaksi mas- 
saa, oeat I ja II, Osa I sisaisi PEO-(PDMS-PEO) n ja platina- 
katalyytin* Osa II sisaisi PEO-fPDMS-PEO)^, silloittajan ja 
inhibiittorin. Osat I ja II yhdistettiin sekoittamalla 
15 juuri ennen silloittamista . 

Kompositioesimerkin aineiden maara t lopullisessa silloitet- 
tavassa maseaesa olivat seuraavat; 

~ Peruspolymeeri PEO-(PDMS-PEO) A 94.87 paino-% 

- Platinakatalyytti 0*1 paino-% 
20 - Silloittaja 5.00 paino-% 

- Inhibiittori 0.03 paino-% 

Osa I valmistettiin kammiosekoittimella. SekoituspesSSn 
punnittiin 5.489 g peruspolymeeria ja 0.011 g platinakata- 
lyyttia. Aineita sekoitettiin kunnes massa oli homogeenis- 
25 ta. 

Silloittaja ja inhibiittori yhdistettiin keskenaMn ennen 
osa II:een sekoittamista . Silloitta ja-inhibiittori-seos 
Valmistettiin punnitsemalla 0,059 g ETCH : ta ja 9,941 g 
feilopren U Vernetzer 730:ta lasiastiaan ja sekoittamalla 
30 seosta + 37 °C:n vesihauteessa, kunnes ETCH oli taysin 
liennut silloitta jaan . Inhibiittorin maara seoksessa oli 
0.59 paino-%. 
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Osa II valmistettiin kammiosekoittimella . Karomiosekoittimen 
vaippa jaahdytettiin vesikierrolla alle huoneenlairtmon, jol- 
loin kitkasta aiheutunut lampotilannousu ei noussut inhi- 
biittorin ha joaiuislSmpotilaan - SekoituspesaSn punnittiin 
5 4.947 g PEO-PDMS lohkokopolymeeria ja 0.553 g silloittaja- 
inhibiittoriseosta. Aineita sekoitettiin kunnes massa oli 
homogeenista * 

Osat I ja II yhdistettiin juuri ennen silloittamista , 
jolloin 5 grammaa osa IstS ja 5 grammaa osa Ilsta punnit- 
10 tiin kammiosekoittimen sekoitustilaan. Aineita sekoitettiin 
kunnes mass a oli homogeenista. Massa otettiin talteen ja 
vedettiin vakuumiin ilmakuplien poistamiseksi . Massasta 
punnittiin nelja kertaa 2.0 g:aa seosta, jotka perajalkeen 
silloitettiin kuumapuristimella . 

15 Punnittu massa asetettiin kahden FEP-irroituskalvon valiin 
keskelle pytfreSa 0,4 mm:n paksuista metalliinuottia, jonka 
sisahalkaisi ja oli 8 cm, Massa asetettiin muottien ja FEP- 
kalvojen kanssa kuumapuristimen puristuspinto jen valiin, 
jotka oli valmiiksi kuumennettu +115°C:n lampotilaan. 

20 Finnat puristettiin yhteen ja pidettiin 200 barin paineessa 
puristettuna 5 minuutin ajan. Puristus avattiin ja kalvon 
annettiin asettua huoneenlaroiuosea 24 tuntia. Kalvoista 
leikattiin stanssileikkurilla pyoreita testikappaleita, 
joiden halkaisija oli 22 mm. 

25 ESIMERKKI 2 

Kompositiotyypista B valmi stettu ela.stomeerikalvo 

Elastomeerikalvon valmistamiseen kaytetyt aineet: 

9 

■ ■ * 

; r PEO(-PDMS-PEO) n oli sama kuin esimerkissa 1, paitsi etta 
PEO:n raaara oli nostettu 28.0 paino-%:iin ja vinyylipitoi-^ 
30 suus 0-24 mmol/g:aan nostamalla PEODlVlrn suhteellista 
mficlraa lohkokopolymeerin synteesissa. 
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- Katalyytti, silloittaja ja inhibiittori olivat samat kuin 
esimerkissS 1. 



- Tayteaineistettu siloksaanipolymeeri oli silika-tayttei- 
nen dimetyylisiloksaani-vinyylimetyylisiloksaani (DMS-VMS) 

5 kopolymeeri, jonka moolimassa oli 400 000 g/mol- Seoksen 
vinyylipitoisuus oli 0*011 mmol/g* Silikaa oli polymeerin 
seassa 36 paino-% ja silika oli pintakasitelty tt,©-bis(di- 
metyylihydroksisilyyli) polydimetyylisiloksaanilla (M - 520 
g/mol), jota oli seoksessa 12 paino-%. 

10 Kompositioesimerkin aineiden mHarat olivat seuraavat: 

- PE0(-PDMS-PEO) ft 32.8 paino-% 

- Silika-taytteinen DMS-VMS -kopolymeeri 60.9 paino-% 

- Platinakatalyytti 0.1 paino-% 

- Silloittaja 6.19 paino-% 
15 - Inhibiittori 0.03 paino-% 

Aluksi valmistettiin peruspolymeeriseos kammiosekoittimel- 
la. Sekoituspesaan punnittiin 4.2 grammaa PEO(-PDMS-PEO) n 
lohkopolymeeria ja 7.8 grammaa silika-tayteaineista DMS-VMS 
kopolymeeria . Aineita sekoitettiin kunnes massa oli homo- 
20 geenista . 

Osa I valmistettiin kuten esimerkissa 1. 



Silloittajan ja inhibiittorin yhdistaminen tehtiin kuten 
esimerkissa 1 ennen osaan II sekoittamista, paitsi etta 
ETCH: a punnittiin 0.048 g ja Silopren U Vernetzer 730 za 
25 9.952 g. Inhibiittorin maara seokeessa oli 0.48 paino-%. 

psa II valmistettiin kuten esimerkissa 1, paitsi etta 
peruspolymeeriseosta punnittiin 4.816 grammaa ja silloitta- 
ja-inhibiittori-seosta 0 . 684 grammaa. 



30 



Osat I ja II yhdistettiin kuten esimerkissa 1. Massasta 
punnittiin neljS kertaa 2.1 g:aa seosta, jotka perSj&lkeen 
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silloitettiin kuuraapuris time 11a , kuten esimerkissa 1. 

ESIMERKKI 3 

KompositiotyypAsta C valmistettu e 1 a s tomeerika 1 vo 

Elastomeerikalvon valmist ami seen k£ytetyt aineet: 

5 - PEO<-PDMS-PEO) n oli sama kuin esixnerkissS 2. Katalyytti ja 
inhibiittori olivat samat kuin esimerkeissa 1 ja 2 - 

- Silika-taytteinen dimetyylisiloksaani-vinyylimetyy- 
lisiloksaani (DMS-VMS) kopolymeeri oli sama kuin esimerkis- 
sM 2. 

10 - Silloitta jana kaytettiin PDMS- ( -PEO-PDMS ) n kopolymeeria , 
jonka Si-H pitoisuus oli 0.26 mmol/g ja PEO:n maara oli 
siina 23. S paino-%. 

Mainittu silloitta ja valmistettiin seuraavasti: 

Vedetttnta a, w-divinyylieetteri polyetyleenioksidia (PEODI- 

15 VI), jonka moolimassa oli 246.3 g/mol, punnittiin 40 g 

kolmikaulakolviin. LisSksi samaan astiaan punnittiin 129.4 
g Gt r G>-bis{dimetyylisilyylihydridi) polydimetyylisiloksaania 
(PDMSDIH, 1^ = 717 g/mol) ja 30 paino-% tislaamalla kuivat- 
tua tolueenia. Koska diraetyylisilyylihydridiryhmia oli 

20 reaktiossa ylimaarin (10 %), saatiin lopulliseen tuottee- 
seen dimetyylisilyylihydridiryhmSt iuolempiin paihin. Reak- 
tioliuosta sekoitettiin magneettisekoittimella 200 rpm ja 
liuoksen lapi johdettiin kuivaa happea katalyytin deakti- 
voitumisen estamisoksi , Reaktioliuos lammitettiin 50 °C:een, 

25 I jonka jaikeen katalyytti (Pt(0) divinyyli-tetrametyy- 

•lisiloksaani-kompleksi) lisattiin liuokseen septumin lapi. 
Platinan maarS oli 30 ppm laskettuna reaktioon osallistuvi- 
en lMhtoaineiden maarasta. Tainan jaikeen polymerointia 
seurattiin IR:n avulla, kunnes reaktiot olivat lopussa 

30 ( vinyylipiikin katoaminen 1600 cm 1 kohdalla), joka vei noin 
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4 h. Polymeroinnin loputtua tislattiin liuoksesta tolueeni 
pois nostamalla lampStila 65 *C:iin ja laskemalla paine 5 
mbarsiin 1 h ajaksi. 

Kompositioesimerkin aineiden m^Srat ovat seuraavat: 

- PEO( -PDMS-PEO) a 1.10 paino-% 

- Silika-taytteinen DMS-VMS 85.50 paino-% 

- Platinakatalyytti 0*10 paino-% 

- Silloittaja ot,o-bis- (dimetyylisilyylihydridi ) PEO-PDMS 
13.27 paino-% 

- Inhibiittori 0.03 paino-% 

Aluksi valmistettiin peruspolymeeriseos kammiosekoittimel- 
la. Sekoituspesaan punnittiin 0.15 grammaa at, u-divinyyli- 
eetteri PEO-PDMS lohkokopolymeeria ja 11.85 grammaa silika- 
tayteaineista DMS-VMS kopolymeeria . Aineita sekoitettiin 
15 kunnes massa oli homogeenista. 
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Oea I valmistettiin kuten esimerkissa 1- Silloittajan ja 
inhibiittorin yhdistaminen tehtiin kuten esimerkissa 1 
ennen osaan II sekoittamista, paitsi etta ETCH i a punnittiin 
0*022 g ja PDMS- { PEO-PDMS ) n lohkokopolymeeria 9.978 g Ver- 
20 netzer 730 sijaan. Inhibiittorin maara seoksessa oli 0.22 
paino-% . 

Osa II valmistettiin kuten esimerkissS l r paitsi etta 
peruspolymeeriseosta punnittiin 4.04 grammaa ja silloitta- 
ja-inhibiittori-seosta 1.46 grammaa. 

25 Osat I ja II yhdistettiin kuten esimerkissa 1. Massasta 

punnittiin nelja kertaa 2.1 g:aa eeoeta, jotka perajSlkeen 
silloitettiin kuumapuristimella kuten esimerkissa 1. 
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KSTMERKKI 4 

Korapositiotyypista D valmistettu elastomeerikalvo 
Elastomeertkalvon valmistamiseen kaytetyt aineet: 

- cx,<o-divinyylieetteri polyetyleenioksidi (PEODIVI) (poly- 
5 ethyleneglycol divinyl ether, Aldrich, M^240 g/mol). Tit- 

rauksella saatu vinyylimaarS 7.4 romol/g. 

- Katalyytti Gelest SIP 6831-0, platina-siloksaani-komplek- 
si ksyleenissa, platinapitoisuus 2.25 paino-%. 

- silloittaja ja inhibiittori olivat samat kuin esimerkissa 
10 1. 

Kompositioesimerkin aineiden mMarSt ovat seuraavati 

- PEODIVI 52.231 paino-% 

- Platinakatalyytti 0-045 paino-% 

- Silloittaja 47-694 paino-% 
15 - Inhibiittori 0.030 paino-% 

Aluksi valmistettiin silloitta ja-inhibiittori-seos kuten 
esimerkissa 1, paitsi etta inhibiittoria punnittiin 0.0063 
gramraaa ja silloitta jaa 9.9937 grammaa. Inhibiittorin maara 
seoksessa oli 0.063 paino-% - 

20 Sekoitettiin 5 . 2 2 3 1 gr aimnaa PEODIVI :a ja 0.0045 graitimaa 

platinakatalyytti^ keskenBan lasiastiassa . Joukkoon sekoi- 
tettiin 4.772 grammaa silloitta ja-inhibiittori-seosta. 

Ilaseasta punnittiin kahdeksan kertaa 0.8 g:aa seosta tasa- 
-pohjaisiin halkaisi joiltaan 5 cm:n alumiinivuokiin, joissa 
25 oli FEP-kalvo pohjalla. Vuoat laitettiin 100 mbarrin vakuu- 
miin +115 °C:n lampotilaan 15 minuutiksi. Saadusta elasto- 
meerista leikattiin testikappaleet . 
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ESIMERKKI 5 

Kompositiotyypista £ valmistettu elaetomeerikalvo 
Elastomeerikalvon valmistamiseen k&ytetyt ainoet: 

~ PEODIVI, eama kuin esimerkissa 4. 
5 - DMS-VMS -kopolymeeri , sama kuin esimerkissa 2. 

Katalyytti, silloitta ja ja inhibiittori olivat samat kuin 
esimerkissa 1* 

Kompositioesimerkin aineiden maarat olivat seuraavat: 

- PEODIVI 11.37 paino-% 

10 - DMS-VMS kopolymeeri 64.46 paino-% 

- Flatinakatalyytti 0.1 paino-% 

- Silloittaja 24-03 paino-% 

- Inhibiittori 0.03 paino-% 

Aluksi valmistettiin silloitta ja-inhibiittori-seos kuten 
15 esimerkissa' 1, paitsi etta inhibiittoria punnittiin 0.0125 
grammaa ja silloitta jaa 9.9875 grammaa. Inhibiittorin mMara 
seoksessa oli 0-125 paino-%* 

Sekoitettiin 1.138 grammaa PEODIVI :M ja 6,446 grammaa DMS- 
VMS -kopolymeeria kammiosekoittlmella keskenH&n. Lisattiin 
20 0.01 grammaa platinakatalyyttia ja sekoitettiin homogeeni- 
seksi. Lisattiin 2,406 grammaa silloitta ja-inhibiittori- 
seosta ja sekoitettiin homogeeniseksi . 

Massasta punnittiin nelja kertaa 2.1 g:aa seosta, jotka 
jperajalkeen silloitettiin kuumapuristimella kuten esimer- 
25 tkissa 1 . 
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ESIMERKKI 6 



KompositiotyypistM. F valmistet^u elastomeerikalvo 

i 
I 

Blastomeerikalvon valmistamiseen k^ytetyt aineets 

i 
i 
i 

- PDMS-PEO oksaskopolymeeri, jpnka vinyylipitoisuus oli 
5 0-0743 nnnol/g ja PEO:n maara oli 1.28 paino-%. 



- Katalyytti, silloittaja ja 
kompositiossa A. 



inhibiittori olivat samat kuin 



Kaytetty PDMS-PEO oksaskopolymeeri valmistettiin seuraavas- 
ti: 

10 Punnittiin 600 g oktametyyli syklotetrasiloksaania (D A ) , 
9.28 g poly(diiaetyylisiloksaanji)-poly(etyleenioksidi) 
oksaskopolymeeria (Gelest, DBEl-821, jossa oli 80 paino-% 
PEO:ta), 6,18 g dimetyylivinyylisilyyli paateryhinitettya 
PDMStia (end-blocker, Bayer Silopren U2 ) ja 3*1 g tetrame- 

15 tyylitetravinyylisyklotetrasiloksaania . Typetettiin reak- 
tori, kaadettiin punnitut kemikaalit sisaan ja aloitettiin 
sekoitus. Nostettiin reaktorirt eisSiaitipOtila 13S *C:een ja 
lisattiin katalyytti (kalium siloksanolaatti, 0.9 ml, 20 
ppm K + ) reaktioliuokseen, Reaktioliuoksen viskositeetti 

20 lahti voimakkaaseen kasvuun ja 1 h kuluttua katalyytin 
lis£&misesta voitiin katalyytti deaktivoida nostamalla 
reaktorin paine 15 minuutiksi 2 bar:iin hiilidioksidilla • 
Taman jSlkeen reaktioliuoksesta tislattiin kevyet sykliset 
yhdisteet (13 paino-%) pois (10 mbar, 30 min, 135 °C) 

25 Tuotteen M n = 190 000 g/mol. 

. Kompositioesimerkin aineiden mMarat olivat seuraavat: 
t 

- Peruspolymeeri PDMS-PEO oksaskopolymeeri 96-10 paino-% 

- Platinakatalyytti 0.5 paino-;% 

- Silloittaja 3.06 paino-% 
30 - Inhibiittori 0.34 paino-% 



a pun Lit : 30/ 6/98 14:37; 

30/06 '98 TI 14:38 FAX 




358 2 2741556 -> PATREK ASIAKASPALVELU ; Sivu 23 

2 2741556 TURUN PAT.TSTO -»->-» PRH KIRJAAMO 



12)023 



22 

Silloitta jan ja inhibiittorin yhdistaminen tehtiin kuten 
esimerkissS 1, paitsi ettd ETCH :a punnittiin 1.0 g ja 
Silopren U Vernetzer 730:a 9.0 g- Inhibiittorin roaara 
seoksessa oli 10 paino-%- 

5 Sekoitettiin keskenaan 9.61 grammaa PDMS-PEO oksaskopoly- 
meeria ja 0,05 grammaa platinakatalyyttia. Lisattiin 0.34 
grammaa silloitta ja-inhibiittori-seosta ja sekoitettiin 
homogeeniseksi . 

Massasta punnittiin nelja kertaa 2*1 g:aa seosta, jotka 
10 perajalkeen silloitettiin kuumapuristimella kuten esimer- 
kissa 1. 

BSIMERCT?; 7 

KampositiotyypiBta 6 valmistettu elastomeerikalvo 

Elastoroeerikalvon valmistamiseen. kaytetyt aineet: 

15 - PDMS-PEO oksaskopolymeeri oli sama kuin esimerkissS 6- 

- DMS-VMS kopolymeeri oli sama kuin esimerkissa 2. 

- Katalyytti, silloitta ja ja inhibiittori olivat samat kuin 
esimerkissa 1 ♦ 

Kompositioesimerkin aineiden maarat olivat seuraavat: 

20 - PDMS-PEO oksaskopolymeeri 26.75 paino-% 

- DMS-VMS kopolymeeri 7 2.31 paino-% 

- Platinakatalyytti 0,10 paino-% 

- Silloitta ja 0.81 paino-% 

- Inhibiittori 0*03 paino-% 

25 feilloitta jan ja inhibiittorin yhdistaminen tehtiin kuten 
esimerkissa 1, paitsi etta ETCH: a punnittiin 0.36 g ja 
Silopren U Vernetzer 730:a 9.64 g. Inhibiittorin maara 
seoksessa oli 3.6 paino-% ♦ 
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Sekoitettiin keskenMSn 2,675 grammaa PDMS-PEO oksaskopoly- 
meeria ja 7,231 grammaa tayteaineistettua DMS^VMS kopoly- 
meeria. Lis&ttiin 0*01 grammaa platinakatalyyttia ja sekoi- 
tettiin homogeeniseksi . Lisattiin 0.084 grammaa silloitta- 
5 ja-inhibiittori-seosta ja sekoitettiin homogeeniseksi. 

Massasta punnittiin nelja kertaa 2.1 g;aa seosta, jotka 
perajalkeen silloitettiinn kuuroapuristimella kuten esimer- 
kissa 1. 

ESIMERKKI 8 

10 Kompositiotyypista. H valmistettu elastonieerikalvo 

Elastomeerikalvon valmistamiseen kaytetyt aineet: 



- APEO-^-PDMS-APEO)*, jossa PE0:n mSara oil 10.3 paino-% ja 
vinyylipitoisuus 0,063 mmol/g* 

- Katalyytti oli sama kuin esimerkissa 4, 
15 - Inhibiittori oli sama kuin esimerkissa 1, 

- Silloittaja oli DMS-HMS kopolymeeri , jossa on 22.5 paino- 
% metyylihydridisiloksaaniryhmia (Gelest) . 

Kaytetty APEO- < -PDMS-APEO)* valmistettiin seuraavasti: 

Punnittiin vadetOn a, <i>-diallyyli polyetyleenioksidi (PEO- 
20 DIAL)/ jonka moolimassa oli 520 g/mol ja joka valmistettiin 
julkaisua Mei-Hui f Yang, Laing-Jong, Li, and Tsang-Feng, 
ho f Synthesis and Characterization of polymethylsiloxa- 
ne/ poly (ethylene glycol Jmonomethyl ether copolymers, J. Ch. 
Colloid & Interface Soc. 3 {17 5,1994, 19-28 mukaillen, ja 
25 <k,u-bis(dimetyylisilyylihydridi) polydimetyylisiloksaani 
'(PDMSDIH, = 6000 g/mol) kolmikaulakolviin. PEODIAL: n 
massa oli 1.38 g (Ma - 520 g/mol, 5-28 mmol allyyliryhmia ) 
ja PDMSDIH:n 12 g (4.8 mmol hydridiryhmia) , jolloin allyy- 
liryhmien maara oli 10 % suurempi kuin hydridiryhmien , Nain 
30 varmistettiin ot r <o-diallyyli-paateryhmainen lopputuote. 
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Lisaksi reaktioastiaan punnittiin tolueenia 45 paino-% (7.2 
g). Reaktioseosta sekoitettiin magneettisekoittimella 200 
rpm ja seosta kuplitettiin kuivalla hapella katalyytin 
deaktivoitumisen estMrniseksi . Reaktioseoksen lSmpotila 
5 nostettiin 60 °C:een. Taman jalkeen lisSttiin katalyytti 
(Ft(0) divinyyli-tetrametyylidisiloksaani-kompleksi) reak- 
tioliuokseen septumin lapi varovaisesti tippa kerrallaan. 
Platinan mMara oli 50 ppm laskettuna reagoivista lahtoai- 
neista. Polymeroitmnisen annettiin jatkua noin 6 h, jonka 
10 jalkeen varmistettiin IR:lla, etta polymerointi oli lopussa 
(Si-H piikin katoaminen 2130 cm-1 kohdalta). Tolueenin 
poistislausta varten lampStila nostettiin 65 6 C:een ja paine 
laskettiin 5 mbar:iin 30 min ajaksi. 

Kompositioeeimorkin aineiden maarat ovat seuraavat: 

15 - APEO- ( -PDMS-APEO ) n 94,68 paino-% 

- piatinakatalyytti 0.5 paino-% 

- Silloi-ttaja 4,7 paino-% 

- Inhibiittori 0,12 paino-% 

Sekoitettiin keskenaSn 3-0 grammaa APEO- ( -PDMS^APEO)^, 
20 0*0158 grammaa katalyyttia, 0.0038 g inhibiittoria ja 

0.1489 g silloitta jaa. Seoksesta poistettiin ilxnakuplat ja 
silloitettiin kuumapuristimella 110°C:n lampBtilassa 15 
minuutin ajan ja jalkikovetettiin 110°Ctn lampfitilassa 15 
xninuuttia . 

25 ESIMERKKI 9 

Kompositiotyypis-ta I valmistettu elastomeerikalvo 

plaetomeerikalvoon kaytetyt aineet: 

\ 

- PEO-(PDMS-PEO) n , jossa PEOsn maara oli 5.0 paino-% ja 
jonka vinyylipitoisuus oli 0*04 mmol/g, 

30 - silika-tayteaineistettu DMS-VMS kopolymeeri oli sama kuin 
esimerkissS 2. 
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- diklooribentsoyyliperoksidi (Perkadox PD50 S, Nusil). 

KSytetty PEO-(PDMS-PEO) fl valmistettiin seuraavasti: 

VedetSnta a, w-divlnyylieetteri polyetyleenioksidia 
(PEODIVT), jonka rooolimassa oli 240 g/mol punnittiin 0-528 
5 g kolmikaulakolviin, Samaan astiaan punnittiin 10 g ot,u- 
bis (dimetyylisilyylihydridi )polydimetyylisiloksaania 
(PDMSDIH) , jonka mooliraaBsa oli 6000 g/mol. PDMSDIH sisalsi 
0.04 painoprosenttia hydridi- ryhmiii, jolloin hydridi ryhmi- 
en maara oli 10 grammas sa 4 mmol, ja PEODIVI vinyyliryhmien 

10 maara oli 4,4 mmoL Koska vinyyliryhmia oli reaktiossa 

ylimaarin (10 %), lopulliseen tuotteeseen saatiin vinyyli- 
ryhmat molempiin paihin, joka oli oleellista tulevan sil- 
loituksen kannalta. Lisaksi sekoituksen helpottamiseksi ja 
reaktion liiallisen kiivauden estamiseksi reaktioseokseen 

15 lisSttiin tislaamalla kuivattua tolueenla siten, etta 
tolueenin osuus oli 30 paino-% (4.5 g). Reaktioliuosta 
sekoitettiin magneettisekoittimella 200 rpm ja liuoksen 
lapi johdatettiin kuivaa happea, mik£ esti katalyytin 
muuttumista roetalliseksi ja si ten katalyytin deaktivoitumi- 

20 sen* Reaktioliuos lSmmitettiin 50 °C:een, jonka jalkeen 

katalyytti ( Pt ( 0 ) divinyyli-tetrametyyli-disiloksaanikom- 
pleksi) lisattiin seokseen septumin lapi* Platinan maara 
oli 50 ppm laskettuna reaktioon osallistuvien lahtoaineiden 
mSarasta. Katalyytin lisays tehdaan tipoittain, jolloin 

25 valtettiin hot-spotit reaktoriesa. Katalyytin lisayksen 
jalkeen reaktion annettiin jatkua 2 h. TSman jalkeen var- 
mistettiin IR:n avulla, etta reaktio oli lopussa (Si-H 
piikin katoaminen 2130 cm" 1 kohdalla). Polymeroitumisen 
loputtua reaktioseos lammitettiin 65 °Cseen ja tolueeni tis- 

30 lattiin pois vakuumin (5 nibar) avulla 30 min aikana . 
■ * 

•Kompositioesimerkin ainemSarat olivat seuraavats 

- PEO-fPDMS-PEO)*, 4.9 paino-% 

- silika-tayteaineistettu DMS-VMS kopolymeeri, 93.9 paino-% 

- diklooribentsoyyliperoksidi (Perkadox PD50 S, Nusil), 1-2 
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paino-% 

Sekoitettiin keskenaan 0,5 grammaa PEO- ( PDMS-PEO ) n ja 9.5 
grainmaa tayteaineistettua DMS-VMS kopolymeeria . Homogeeni- 
seen massaan sekoitettiin 0,12 grammaa peroksidikatalyyttia 
5 ja massa kovetettiin +115°C:n lampotilassa ja 200 barin 
paineessa 5 minuuttia ja jalkikovetettiin +150°C:ssa 2 
tuntia - 

KSIMERKKI 10 

Kompositiotyypista J valmistettu elastomeerikalvo 
10 Elastomeerin val mist ami seen kSytetyt aineet: 

- PDMS-PEO oksaskopolymeeri sama kuin esimerkissa 6 

- Diklooribentsoyyliperoksidi Perkadox PD50 S, Nusil 

Kompositioesimerkin ainemaarat olivat seuraavat: 

- PDMS-PEO oksaskopolymeeri 98.8 paino^% 

15 - Diklooribentsoyyliperoksidi Perkadox PD50 S 1.2 paino-% 

Sekoitettiin keskenSSn 10 grammaa PDMS-PEO oksaskopolymee- 
ria ja 0-12 grammaa Perkadox PD50 S:aa. Massa kovetettiin 
+115 °C:n lSmpotilassa ja 200 bartin paineessa 5 minuuttia 
20 ja jalkikovetettiin +150 °C:ssa 2 tuntia. 

LapSi sykokeet 

Edella mainituista kompositiotyypeista A - J valmistettiin 
eri kompositioita, joiden FEO-ryhmien maara vaihteli. 
Kompositiotyypit A - G testattiin eri laMkeaineiden la- 
25 ^Sisynopeuden osalta. 

Kokeissa kaytettiin julkaisussa Yie W. Chien, Transdermal 
Controlled Systemic Medications, Marcel Dekker inc. New 
York and Basel 1987 , sivu 173 kuvattua mittauslaitteistoa , 
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Laakeaineen membraaninlapaisy mitatattiin dif f uusiokam- 
miolaitteistolla (Crown Glass Company), joka muodostuu 
kahdesta sailittsta (kammiosta) ja niiden valiin vertikaali- 
seeti kiinnitetysta tutkittavasta membraanista . Molemmat 
5 sailiot oli termostoitu yhdistetylla vesivaipalla ja molem- 
missa kairauioissa oli magneettisekoitin . Toiseen sailioon 
(kamraioon) lisattiin laakeaineliuosta ( luovutta jakaramio ) ja 
toiseen pelkkaa liuotinta (vastaanotta jakammio) iliaan 
laakeainetta . Kokeessa otettiin naytteita vastaanotta jakam- 

10 miosta maaraajoin ja korvattiin vastaavalla maaralla liuo- 
tinta. Laakeaineen pitoisuus naytteesta mitattiin nestekro- 
matografisesti (HPLC), Laakeaineen pitoisuuksista voidaan 
laskea laakeaineen lapaisynopeus membraanin lapi. Kaikissa 
mittauksissa kammioiden lampotila oli 37 °C, ja membraanien 

15 paksuus ja pinta-ala oli vakio. 

Alia esitetyissH kokeissa mitattiin kahden eri laakeaineen 
lapaisynopeus 0.4 mm paksuisen elastomeerimembraanin lapi 
ylla kuvatun mittauslaitteiston avulla- Alia olevista 
taulukoista nahdaan PEO-ryhmien maaran (paino-% ko. kompo- 

20 sitioista) vaikutus eri laakeaineiden lapaisynopeuteen exi 
kompositiotyypeista valmistetuille elastomeereille. Taulu- 
koissa on esitetty suhteelliset lapaisynopeudet verrattuna 
kaupalliseen silloitettuun silikataytteiseen dimetyy- 
lisiloksaani-vinyylimetyylisiloksaani elastomeeriin (Kn noin 

25 400 000 g/mol) . 

Laakeaine it Levonorgestrel 

Kompositiotyyppi PEO-pitoisuus suhteellinen 

paino- % lapa.i synopeus 

vertailu 0 1 

30 A 28.0 14-5 

B 3.8 1*5 

£ 4,1 2*0 

?B 5-0 2.3 
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Laakeaijie 2 : 17-p-Estradiol 

Kompositiotyyppi PEO-pitoisuus suhteellinen 

p yjrb ^ pa£no-% lapaisynopeus 



5 A 
A 
B 
B 
C 

10 D 
E 
F 
G 



vertailu 0 1 

11.6 21.3 

26.4 HO 

7.8 13.3 

9.8 24.4 

3.4 4.6 

52.3 90.4 

11.4 7.7 
1.3 2.4 
0.5 1-4 



Suoritettujen lapaisykokeiden perusteella kavi ilm± f etta 
15 kalvon lisaantyva PEO maara nostaa lapaisynopeuden jokaisen 
kompositiotyypin osalta ja jokaisen testatun ISakeaineen 
osalta riippumatta siita, onko ko. lSSkeaine hydrof iilinen 
vai lipof iilinen. 

Keksinnon mukainen elastomeerikompositio sopii hyvin esi- 
20 merkiksi hormonaalista vaikutusta omaavien laakeaineiden 

lapaisynopeuden saatelemiseen implantaateissa seka kohdun- 
sisaisissa ja emattimen sisaisissa laitteissa. 

TSrkeiiranSt hormonaalista vaikutusta omaavat laakeaineet 
ovat eeimerkiksi antiprogestiinit, progestiinit , estra- 
25 diolit ja androgeenit. 

Ylla mainitut keksinnon suoritusmuodot ovat vain esimerkke- 
ja keksinnon mukaisen idean toteuttamisesta . Alan asiantun- 
tijalle on selvSa, etta keksinnSn erilaiset sovellutusrauo- 
dot voivat vaihdella jaljempana esitettavien patenttivaati- 
30 musten puitteissa. 
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1 . Laakeaineiden lapaisynopeuden saatSmiseen tarkoitettu 
siloksaanipohjainen vahintaan yhta elastomeeria ja mahdol- 
lista ei-silloitettua polymeeria sisaitava elastomeerikom- 
positio, tunnettu siita, etta se sisaltaa polyalkyleeniok- 

5 sidiryhmia ja etta polyalkyleenioksidiryhmat esiintyvat 
elastomeerissa tai polymeerissa polys iloksaaniyksikko jen 
alkoksiterminoituina oksina, tai lohkoina, jolloin mainitut 
oksat tai lohkot ovat sitoutuneet polysiloksaaniyksikkoihin 
pii-hiilisidosten valityksella, tai naiden esiintymismuoto- 
10 jen seoksena, 

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, etta se on polyalkyleenioksidiryhmia sisal- 
tavista polysiloksaaniyksikoista koostuva elastomeeri. 

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen elastomeerikomposi- 
15 tio, tunnettu siita, etta polyalkyleenioksidiryhmat ovat 

polyetyleenioksidiryhroia ( PEO-ryhmia ) . 

4. Patenttivaatimuksen 2 tai 3 mukainen elastomeerikomposi- 
tio, tunnettu siita, etta polys iloksaaniryhmien kaava on 

-(SiR'R' 'OJqSiR'R' 

20 jossa R' ja R r ' ovat 

- osittain vapaita ryhmia, jotka ovat samoja tai erilaisia 
ja jotka ovat alempi alkyyliryhmfi, tai f enyyliryhma, jol- 
loin mainittu alkyyli- tai fenyyliryhma voi olla substitu- 
oitu tai substituoimaton, tai alkoksiterminoitu ja polyalky- 

25 leenioksidiryhmia, joiden kaava on 

\ R 

-R 3 -0-(CH~CH2-0) m -alk r jossa alk on alkyyliryhma , sopivasti 
metyyli, R on vety tai alempi alkyyli, R 3 on suoraket juinen 
tai haarautunut C 2 - C 6 -alkyyli ja in on 3... 30, 
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- osittain vety- tai alkyleeniryhroien pohjista muodostunei- 
ta sidoksia muihin elastomeerissa oleviin polyroeeriket jui- 
hin, ja 

- mahdollisesti osittain reagoimatta jaSneita ryhmia, kuten 
5 vety, vinyyli tai vinyyliterroinoitu alkeeni, ja 

- q on 1 - - . 3000 . 

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen elastomeerikompositio , 
tunnettu siita, etta vapaat R' ja R" -ryhmat ovat aleropi 
alkyyliryhma, suositeltavasti metyyli- 

10 6, patenttivaatimuksen 2 tai 3 mukainen elastomeerikomposi- 
tio, tunnettu siita, etta polyalkyleenioksidiryhmat esiin- 
tyvat elastomeerissa polyalkyleenioksidilohko jen muodossa, 
joiden kaava on 

R 
■ 

15 -R^-OfCHCHzO)^*-, tai 

Ri R Ri 
-CH 2 CHCOO ( CHCH2O J^COCHCHz- 

jossa R on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, 
R a on vety tai alempi alkyyli, R 3 ja R< ovat samoja tai 
20 erilaisia ja ovat suoraket juisia tai haarautuneita C 2 - C 6 
alkyyliryhmia ja w on 3...30. 

7. Patenttivaatimuksen 1 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita etta Be koostuu kahdesta, toisiinsa lomit- 
tain sisaan menevast& elastomeerista, jolloin 

25 - ensimmainen elastoraeeri sisaltaS polyalkyleenioksidiryh- 
mia, ja etta polyalkyleenioksidiryhmat esiintyvat mainitus- 
ia elastomeerissa polys iloksaaniyksikko jen alkoksiterminoi- 
tuina oksina, tai lohkoina f jolloin mainitut oksat tai 
lohkot ovat sitoutuneet polysiloksaaniyksikkoihin pii- 

30 hiilisidosten valityksella , tai naiden esiintymismuoto jen 
seoksena, ja etta 

- toinen elastomeeri on siloksaanipoh jainen elastomeeri. 
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8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen elastomeerikompositio, 
tnnnettu siita, etta tbinen elastomeeri on polydimetyy- 
lisiloksaanipohjainen Elastomeeri, joka mahdollisesti 
sisaitaa polyalkyleenioksidiryhmia . 

5 9. Patenttivaatimuksen: 8 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, etta toisen polydimetyylisiloksaanipoh jai- 
sen elastomeerin mahdolliset polyalkyleenioksidiryhmat 
esiintyvat polydimetyylisiloksaaniyksikko jen alkoksiter- 
mlnoituina oksina, tali lohkoina, jolloin mainitut oksat tai 
10 lohkot ovat sitoutuneet polydimetyylisiloksaaniyksikkoihin 
pii-hiilisidosten valityksella, tai naiden esiintymismuoto- 
jen seoksena . 

10. Patenttivaatimuksen 1 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, etta se on seos, joka kasittaa 

15 - siloksaanipohjaisen 'elastomeerin, ja 

- suoraket juisen, polyalkyleenioksidiryhmia sisaltavan 
polysiloksaanikopolymeerin, jolloin polyalkyleenioksidiryh- 
mat esiintyvat mainitussa polymeerissa polysiloksaaniyksik- 
kojen alkoksiterminoituina oksina, tai lohkoina, jolloin 

20 mainitut oksat tai lohkot ovat sitoutuneat polysiloksaani- 
yksikkSihin pii-hiilisidosten valityksella, tai naiden 
esiintymismuoto jen seoksena. 

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, etta polyalkyleenioksidiryhmat ovat poly- 

25 etyleenioksidiryhmia {PEO-ryhmiS ) . 

i 

12. patenttivaatimuksen 10 tai 11 mukainen elastomeerikom- 
positio, tunnettu siita, etta polysiloksaanixyhmien kaava 
on 

• - : 

\ -(SiR'R' '0) q SiR'R' ' 

30 jossa R' ja R' ' ovat samo ja tai erilaisia ja ovat alempi 
alkyyliryh™*/ tai f enyyliryhma, jolloin mainittu alkyyli- 
tai f enyyliryhma voi olla substituoitu tai substituoimaton, 



aapunUT : 30/ tS/SJO 14:4U] cSlDO if 2741556 - > I KtN AblAKASPALVtLUJ blVU 

30/06 98 TI 14:40 FAXBSg^V3fUL;W$£opy TURUN PAT.TSTO PRH KIRJAAMO 



1 3 » 

• > » 

• • * 

• J 

• • • 



32 : 

tai alkoksiterminoituja' polyalkyleenioksidiryhmia , joiden 
kaava on 
R 

_R3. 0 -(CH-CH 2 -0) tt -alk, jossa a lk on alkyyliryhma , sopivasti 
5 metyyli, R on vety tai jalempi alkyyli r R 3 on suora tai 
haarautunut C 2 - C 6 -alkyylixyhma, n on 3...30, ja q on 
1 # . . 3000. 

! 

13. patenttivaatimukeen 12 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, ettS vapaat R' ja R" -ryhmat ovat alempi 

10 alkyyliryhma, suositeltavasti metyyli. 

14. Patenttivaatimukseii 10 tai 11 mukainen elastomeerikom- 
positio, tunnettu siita, etta polyalkyleenioksidiryhmat 
esiintyvat suoraket juisessa polysiloksaanipolymeerisea 
polyalkyleenioksidilohkojen muodossa, joiden kaava on 

15 R 

-R 3 0(CHCH 2 0) tt R*-, tai 

f t l 

-CH 2 CHCOO { CHCH 2 0 ) m COCHCH 2 - 

jossa R on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, 
20 Ri on vety tai alempi alkyyli, R 3 ja R* ovat samoja tai 

erilaisia ja ovat suoraket juisia tai haarautuneita C 2 - C 6 
alkyyliryhmia ja m on i...30. 

15. Patenttivaatimukseh 10 mukainen elastomeerikompositio, 
tunnettu siita, etta slloksaanipoh jainen elastomeeri koos- 

25 tuu polydimetyylisiloksaanista. 

16. Jonkin patenttivaaitimuksista 10 - 15 mukainen elasto- 
meerikompositio, tunnettu siita, etta slloksaanipoh jainen 
elastomeeri sisaltaa pblyalkyleenioksidiryhroia ja etta 
polyalkyleenioksidiryhinat esiintyvat elastoiueerissS tai 

30 polymeerissS polysilokjsaaniyksikkO jen alkoksiterminoituina 
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oksina, tai lohkoina, jolloin mainitut oksat tai lohkot 
ovat sitoutuneet polysiloksaaniyksikkoihin pii-hiilisidos- 
ten valitykselia, tai naiden esiintymismuoto jen seoksena. 

17. Jonkin patenttivaatimuksista 1 - 16 mukainen elastomee- 
5 rikompositio, tunnettu siitS, etta se sisalfaa tayteainet- 

ta, sopivasti atnorfista silikaa. 

18. Menetelma laakeaineiden lapaisynopeuden saMtamiseen 
tarkoitetun polyalkyleenioksidiryhmia sisaltavan silok- 

10 saanipohjaisen elastomeerin valmistamiseksi, tunnettu 
si ita, etta 

a) silloitetaan katalyytin lasnaolleesa vinyylif unktionaa- 
linen polymeerikomponentti ja hydridif unktionaalinen po- 
lymeerikomponentti , tai 
15 b) silloitetaan peroksidikatalyytin lSsnaollessa polymeeri- 
komponentti . 

19. Patenttivaatimuksen 18 mukainen menetelma, tunnettu 
siita, etta valitaan vinyylif unktionaalisen ja hydridifunk- 

20 tionaalisen komponenttien maarat siten, etta hydridien ja 
kaksoisidosten moolimSarien suhde on vShintaan 1. 

20. Patenttivaatimuksen 18 tai 19 mukainen menetelma, 
tunnettu siita, etta 

I) vinyylif unktionaalinen polymeerikomponentti on 
25 a) vinyylif unktionaalinen polysiloksaani, jonka kaava on 

R'-SiR'R"0(SiR'R"0) T SiR'R"R' 

jossa R' ja R" ovat samoja tai erilaisia ja ovat alempi 
1 alkyyliryhma, tai f enyyliryhma, jolloin mainittu alkyy- 
< li- tai fenyyliryhma voi olla substituoitu tai substitu- 
30 oiroaton, ja jossa osa substituenteista R' ja/tai R" on 

korvattu vinyyliryhmilia, ja r on 1... 27000, tai 



b) alkeeniterminoitu polysiloksaanipoh jainen blokkikopo- 
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lymeeri, jonka kaava on 
T(AB) X AT (I), jossa 

A = -(SiR'R"0) q SiR'R"-, jossa R' ja R" ovat samoja tai 
erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhma tai f enyyliryhma , 
5 jolloin mainittu alkyyli- tai fenyyliryhma vol olla 

substituoitu tai substituoimaton? 

B on polyalkyleenioksidi, jonka kaava on 
R 

10 -R 3 0(CHCHaQ')Jl*- f tai 

R x R Ri 
-CH 2 CHCOO(CHCH 2 0) tt COCHCH 2 ~ ja T on 



R 

R*0 ( CHCH 2 0 ) „R 3 , tai 



15 Ri R Ri 

CH 2 =CC00 ( &HCH 2 0 ) B COCHCH 2 - 

jossa 

r on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, R t on vety tai 
alempi alkyyli, R 3 ja R* ovat samoja tai erilaisia ja 
20 ovat suoraketjuisia tai haarautuneita C 2 - C 6 -alkyyli- 

ryhmia, R 1 on suoraket juinen tai haarautunut C 2 - C 6 
-alkyleeniryhma, m on 3... 30, q on 1...3000, ja x on 
0. . .100, tai 

c ) vinyylif unktionaa linen polysiloksaanikopolymeeri , 
25 jonka kaava on 

*" 

- t - 

• R'-SiR'R' '0(SiR'R' '0) r (SiR'R' '0) p SiR'R" -R' 

- jossa ensimmaisessa lohkossa R' ja R' ' ovat samoja tai 
erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhma, tai fenyyliryhma, 
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jolloin mainittu alkyyli- tai fenyyliryhma voi olla 
substituoitu tai substituoimatim, ja jossa osa substi- 
tuenteista R' ja/tai R" on kotvattu vinyyliryhmilla , D a 
r on 1. • .27000, ja 

- lossa toisessa lohkossa R' ok alempi alkyyliryhma, tai 
alkoksiterminoitu polyalkyleenjioksidiryhma, jonka kaava 



on j 
R J 



-R'-0-(CH-CH 2 -0) B -alk / jossa aljc on alkyyliryhma, sopi- 
10 vasti metyyli, R 5 on Buora tai j haarautunut C 2 - C 6 -al- 

kyyliryhma, R on vety tai alempi alkyyliryhma ja m on 
3... 30, tai R' on f enyyliryhma!, jolloin mainittu alkyy- 
li- tai f enyyliryhma voi olla jsubstituoitu tai substitu- 
oimaton, ja R" on alempi alkjjyli tai f enyyliryhma , 
15 jolloin mainittu alkyyli- tai jf enyyliryhma voi olla 

substituoitu tai substituolmaj-fcon ja p on 1...5000, 1 



tai 



d) dialkyleenieetteri , jonka ikaava on 



20 R 1 -0-(CH 2 CH 2 0) w -R 2 .\ 

joBsa R on vety tai alempi alljyyli, * l 3 a R * ovat samoja 
tai erilaisia suoraket juisia itjai haarautuneita C 2 - C 6 - 
alkyleeniryhmia ja m on 3 ...30, tai 

e) seos vahintaan kahdesta etUlla mainitusta komponen- 
25 tista a) - d), ja ettS i j 

: 1 

II) hydridifunktionaa linen polyroeerikomponentti on 

■ j 

/ a) hydridifunktionaalinen poXysiloksaanikopolyroeeri, 
• joka voi olla suoraket juinen 1 , ! haarautunut tai syklinen, 
30 tai ! 

! 
i 

b) hydriditerminoitu polysilpksaanipoh jainen blokkikopo- 
lymeeri, jonka kaava on 
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T{BA) X BT (II)/ jOS5a 

T - H-SiR'R"0(SiR'R"0) <1 SiR'R"-r 

A - -SiR'R"0(SiR'R"0)„SiR'R"-, jossa R' ja R" ovat 
samoja tai erilaisia ja ovat alempi alkyyliryhma tai 
fenyyliryhma, jolloin mainittu alkyyli- tai fenyyliryhma 
voi olla substituoitu tai substituoimaton; 

B on polyalkyleenioksidi, jonka kaava on 



R 

10 -R 3 0(CHCH 2 0) ffl R*-, tai 



?l R R, 

-CH 2 CHCOO ( CHCH 2 0 ) a COCHCHi- 

jossa R on vety, alempi alkyyli tai fenyyli, Rx on vety 
tai aleropi alkyyli, R 3 ja R* ovat samoja tai erilaisia ja 
15 ovat suoraket juisia tai haarautuneita C a - C 6 -alkyyli- 

ryhmia, m on 3...30, q on 1...3000, ja x on 0...100, tai 

c) edelia mainittu jen komponenttien a) ja b) seos . 

21. Patenttivaatimuksen 20 mukainen menetelma, tunnettu 
siita r etta hydridifunktionaalinen polys iloksaanikopolymee- 
20 ri on suoraket juinen, ja etta sen kaava on 

R'-SiR'R"O(SiR'R"0) r SiR'R' *R' 

jossa R' ja R' ' ovat samoja tai erilaisia ja ovat alempi 
alkyyliryhma, tai fenyyliryhma, jolloin mainittu alkyy- 
li- tai f enyyliryhmS voi olla substituoitu tai substitu- 
25 / oimaton, ja jossa osa substituenteista R' ja/tai R" on 
' kojrvattu vedylia, ja r on 1... 27 000. 



22. Jonkin patenttivaatimuksista 18 - 21 mukainen menetel- 
ma, tunnettu siita, etta vinyylif unktionaa linen polymeeri- 



Saapunut : 

30/06 



30/ 6/98 14:41; 

'98 TI 14:42 FAX 



2741556 



TURUN PAT.TSTO 




PRH KIRJAAMO 



37 

komponentti sisaitaa tayteainetta , sopivasti amorfista 
silikaa. 
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(57) TIIVISTELMA 

Keksinnon kohteena on laakeaineiden la- 
paisynopeuden saatamiseen tarkoitettu si- 
loksaanipoh jainen vahihtaan yhta Glastomee- 
ria ja mahdollista ei-silloitettua polyme- 
ria sisaltSva elastomeerikompositio . Tun- 
nusomaista on, etta se sisaitaa polyalky- 
leenioksidiryhmiS ja etta polyalkyleeniok- 
sidiryhmat esiintyvat elastomeerissa tai 
polyineerissa polysiloksaaniyksikko jen al- 
koksiterminoituina okeina, tai lohkoina, 
jolloin mainitut oksat tai lohkot ovat si- 
toutuneet polysiloksaaniyksikkoihin pii- 
hiilisidosten vaiityksella, tai naiden 
esiintymismuoto jen seoksena . 

Keksinto koskee rnyos mainitun elastomeeri- 
komposition valmistusmenetelmia. 
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(57) SAMMANDRAG 



Uppfinningen galler en siloxanbaserad 
elastomerkomposition avsedd for reglering 
av penetreringshastigheten hos lakemedel, 
varvid elastomerkompositionen inneh&ller 
minst en elastomer och eventuellt en icke- 
tvarbunden polymer, Kannetecknande Mr, att 
den inneh&ller polyalkylenoxidgrupper och 
att polyalkylenoxidgruppema fttrekommer i 
elastomeren eller i polymeren s&som 
alkoxiterminerade forgreningar i 
polys iloxanenheterna , eller s&som block, 
varvid n&mnda forgreningar eller block ar 
bundna till polysiloxanenheterna medelst 
kieel-kol -bindningar, eller s&som en 
blandning av dessa f fcrekoms t former ♦ 



Uppfnningen gSller ocksS 

f rametallningsmetoder for namnda 

elastomerkomposition . 



